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(57) Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur 
Herstellung haftfester, optischer 
Mehrfachschichtsysteme auf Glas- oder 
Kristailsubstraten als Schichttrfiger, das beispielswelse 
zur Herstellung optischer Interferenzfilter, zur 
reflexmindernden Beschichtung optischer Bauelemente 
oder bei elektrooptischen Lichtmodulatoren angewendet 
werden kann. Das Ziel der Erfindung besteht darin, mit 
einem universell auf aile bekannten Schichtsubstanzon 
anwendbaren Verfahren die Haftfestigkeit sowohl an 
den GrenzfiSchen der Schichttrigei als auch zwischen 
den einzelnen Schichten zu gewfihrleisten. Aufgabe des 
Verfahrens ist es, unter Einsatz Oblicher 
Hochvakuumbedampfungsanlagen hohe Aufdampfraten 
zu ermoglichen, lange unproduktive Pumpzeiten und 
hohe Heiztemperaturen fur die Schichttrager zu 
vermeiden, ohne daft zusStzliche Vorrichtungen 
notwendig sind. Das erfindungsgemafce Verfahren ist 
dadurch gekennzeichnet, daB vor den im Hochvakuum 
erfolgenden, einzelnen Aufdampfoperationen an 
mindestens einer Grenzflache von zwei oder mehr 
nacheinender aufgedampften Schichten des Systems 
jeweils nach einem Druckanstieg auf 10~ 3 Torr 
Zwischenglimmentladungen betrieben werden und 
unmittelbar danach der Aufdamplvorgang fur die 
nSchstfolgende Schicht im Hochvakuum eingeleitet 
wird. Fig. 1 
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Erf indungsanspruch : 

Verfahren 2 ur Herstellung haftfester optischer Mehrfachschlchtsysteme durch 

Hochvakuumbedampfung von Glas- oder Kristallschichttragern, deren Oberflachen vorher durch eine 
Gleich-oderWechselspannungsglimmentladungvorbehandeltwurden,dadurch gekennzelchnet 
a?.m1°I 1 " unt °.' einem Druck ?°" < 10" 4 Torr entsprochend der Anzahl der Schichten nachfolgenden 
Aufdampfoperattonen an mindestens einer Grenzflache von zwei oder mehr nacheinander 
aufgedampften Schichten des Systems joweils nach elnem Druckanstieg auf 10" 3 Torr 
Zwtschenglimmentladungen bei einer Spannung von 2 bis 5 kV, vorzugsweise von 3,2 kV, und mit einer 
Strornd.chte von 500 bis 1 500mA/m', vorzugsweise von 1 000mA/m>, wahrend einer ^ll von eweils 
1 b.s 5 Mmuten betneben warden, und unmlttelbar danach der Aufdampfvorgang fur die 
nachstfolgende Schicht im Hochvakuum bei einem Druck von < 10" 4 Torr eingeleitet wird. 

Hierzu 1 Seite Zeick.ung 
Anwendungsgebiet der Erflndung 

EIh^"?"" 9 beZ £. M SiCh - ai '^ ie " er£,ollun 9 haftfester, optischer Mehrfachschichtsysteme mit Hilfe der Hochvakuum- 
S-?,,2h,r B T k .' °° 0 / r lSUb l ,ra,0n a ' S Schich « ra « a '- DiB Anwendung dor Erfindung ist beispielswoise bei der 
Herstellung opt.scher l.„r rferenzfilter oder zur reftexmindornden Beschichtung optischer Bauelemente oder bei 

at^s^^^ DiG Schich « s VSten 1e kSnnen dabei sowoh. eus dielektrischen a.s 

Charakterl jtlk der bekannten technischen LSsungen 

rfLlf«^ 8nn ! e Ma,h ° d ?? u / Gewfihrleistung der Haftfestigkeit diinner Schichten auf den Oberflachen optischer Medien besteht 
t! l n SCh oK SC «L Ch . Mra9 ! r V ° r dem ei 8 en,,iche » Bedampfen im Hochvakuum auf 250'C bis 300'C aufzuheizen Dadurch 
V ^ OberflSchen adsorbierto Wassermolekule und andere Verunreinigungen beseitigt, die die Haftfestig^eftanden 
Grenzflachen zwischen Sch.chttrager und aufgedampften Schichten sehr stark vermindern "esug.ce.,an aen 

L £™Zt> nLT ta / TZ^r' 1 ' F" 8 ^ ic i h - S i c »'iller-Universilat Jena, 1967). Nachteilig bei diesem Verfahren ist es jedoch, daB 

r dXll lf ^ I" 1 Ho = hvakuum oi " ""flwieriger ProzeG ist, da durch das Fehlen eines Ubertregungsmediums 

?atsa C he r«r rf «TT " M «'" 8| '° zum ErwSrmen der Schichttrager zur VerfOgung steht. Unter Berucksichtigung der 
Tatsache, daB moderne Hochvakuumbedampfungsanlagen sehr aufwendige und teuere Aggregate sind, stellen diese Heizzeiten 

^TuMan^ 

der AufdampfprozeB beendet ist und die hocherhitzten. bedampften SchichttrSger vor der Entnahme aus der 

^S^^^^"-" 1 ^- ^Z e l Ab ^ W ° rgan9 lM Unt8r d8n B8di "9ungen des Hochvakuums ebenfalls sehr 
! ln, ?,' A " dore ^ e, ' s wurden d '° Schichttragger durch zu rasches AbkOhlen infolge dor Ausbildung von Spannungen 
ab^^^^^fT^ St ' ah,u "S sbeh8 » u "0 "« d «° >><>►« Temperatur der SchichttrSgor zu vermeil 1st es 
ubhch, d e an deren Oberflachen adsorb.erten Wassermolekule und Verunreinigungen vor dem Hochvakuum- 
Bedampfur.gsprozeB durch lonen- oder Elektronenbombardement mit Hilfe einer Gleich- oder 

SETT 9li T e ^ , I ad 0 U " 9 b6i 6tWa 10 " 3 Torr zu emferne "- «GB-Pat. Specif. 754.101; DE-OS 2422 157) Nachteilig bei 
S^*" ' edoch < daS danach ei ™ rwpzeil bis zum Erreichen des Hochvakuums benbtigt wird. das fur den 
S a hi,K« r ?« dam P'»nB«vorganB erforderlich ist. Wahrend dieser Zeit kQhlen die durch die Glimmentladung erwSrmten 
SchichttrSger wiederab D,e von den Schlchttragern enlfernten Verunreinigungen, insbesondere die DipolmoleTote^es 
un 8SS P!„,T1r ,0 9rOS,e , n Teil nicht aboepu npt ' sondern von Einbauten und Wanden im Hochvakuumrezipienten 

nachfoloe^ und temperaturabhSngigen Sorptionsgleichgewichtszustands adsorbiert. Dadurch tritt bei der 

vSrtndSrun?^ mehreren Sch,chten mitzunehmender Pumpzeit zur Herstellung und Aufrechterhaltung bzw. 

aSr £?r»n. B • Hoch * ak V ums ortschreitende RUckkondensation der vorher entfernten Sorptionsschichten auf den 
f E fSSSSSt tSSZE^TZ s ; hlachlaf Q ha ^" da Schichten bei den nachfolgenden Bedampfungsschritten entstehen. 
rf« r ZvnJ 'J D,sse . rta «' on « ch ""' Fr.edr.ch-Schiller-Univcrsitat Jena, 1967). Bei Mehrfachschichtsystemen Moot meist nur an 
2f-,S M?„„ i h ZW k SC - n 8 ' ^If" 86 "''':™ und dom Schichttrager eine einwandfreie Haftfestigkeit vor. Es Is, zwer betonn." 
d.esc Mangel durch e.nen Dauer-ElekironenbesehuB auch wahrend des Hochvakuums zu beheben indem man wahrend des 

T™?« *T£P^tV^ n '? l '!! lh V n elektrisches Fa,d baschleunigt und auf die SchichttrSger auftreffen UBt. 

und 6 ^ dam fJjJiJ^'J^^? ^"f T * beS,6hen i0dOCh d8rin ' daB ******* da ' k ' a '" a " Kathodanf .ache 
Fl«ktmn«™T l 6,bu . ndon f n 9»'"«w» Emissionsrate die geringe Dichte der auf der Schichttrfigeroberflache auftretenden 

v-'r£nH ^ 9f ° 8en Eindnn9,,efen der Elektronon und zu irreversiblen Materialmen im SchichttrSger 

l!^nn^ H?»rr k • ? , !o a ! ld wechse,ndem Ros«9asregime vorkommen, kann auBerdem durch die hohe Energie der 
5 ' a ^J'^ri^.^ Gluhemission durch Sekundarionisation in eine sich selbstSndig unterhaltendo Bogenentladung umschlag^n, d^e 
zur Zerstorung der geaamten Vakuumanlage filhren kann. 8 ' 
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Es ist auch ein Verfahren bekannt, bef dem ebonf alls Ladungstr agerstrahlen hoher Leistungsdichto zur Vorbereitung von 
Schichtlragerobe/flachen fur die haftfeste Beschichtung verwendet warden, indem auf dies Weise das Schichttragormaterial 
bis zu 60% seiner Oicke bis Ciber den Erwelchungspunkt erhltzt wlrd, wfihrend die ROckseite gekilhlt wlrd (DD-WP 1 1 5707). Der 
Mangel dieses Verahrens besteht darin, daB es dutch Ausblldung eines derart atarken Temperaturgradlenten (Or optlsche 
Schichtbauelemente grundsfitzlich nlcht geelgnet Ist, abgesehen von den ebenfalls entstehenden und oben berelts erwfihn on 
irreversiblen Materialschdden. 

Zur Ht rstellu ng festhaftender UberzOge auf Unterlagen 1st weiterhin bekannt, den Elektronenstrahl mit Hilfe ilblicher elektrisr.hor 
Oder magnetischor Felder zeilenweise Uber die zu reinigende und zu beschichtende OberftHche zu ftihren und auf diese Weise dio 
Anwendung erhdhter Beschleunigungsenergien des Elektronenbeschusseszu vermeiden. (DE-AS 1 298833) Das Verfahren hat 
jodochdenNochtei^daBesfQrdengroBtechnischenBetriebzuaufwendigund vonkomplizlortenZusatzeinrichtungen abhanglg 
ist. AuBerdem eignet sich das Verfahren nur zur Reinigung einer kleinen Oberflache, nicht eber zur Oberflflchenvorbereitung In 
einer GroBserienproduktion. Auch la'Gt sich hiermit nicht der bereits erwfihnte ROckkondensationseffekt vermeiden. 
Weiterhin sind Verfahren bekannt, mlt denen sehr haftfeste Schichten mit Hilfe des Sputterns bzw. der Kathodonzerataubung 
erzeugt werden konnen. (O.SAGER, Vnkuumtechnik, 20, 225-231, (1971]; DE-AS 1 515313; DD-WP 1 17489) Ihre Mfingel 
bestehen jedoch darln, daB sie fur einen elnwandfreien Ablauf eines streng dimensionierten Restgasregimes und sehr 
aufwendiger Zusatzoinrichtungen bedurfen, was hdchstons in Labor- und kleintechnischon Anlagen angewandt warden kann. 
Obwohl sie auch filr die Beschichtung von groGflaxhigen Substraten geaignet sind, genugon die erreichbaren Genaulgkeiten der 
Schichtdicken und -homogenitaten optischen Anforderungen nicht. Auch die Aufdampfraten sind gegenOber denen der 
widerstands- odor induktiv beheiztcn Verdampferschiffchen mit Rucksicht auf die Anfordenifigen, die an die Homogenitflt und 
GleichmaBigkeit der Schichtdicken fur optlsche Zwecke gestellt werden miissen, wesentlich zu klein. 
Zur Vermeidung dieser Mangel ist zwar eine Zorstaubungsvorrichtung zum Aufbringen dunner Schichten auf ein Substrat 
bekannt, indom das Target in Sektoren aus ein- und demselben Zerstaubermaterial unterteilt ist. (DE-AS 2350322) Obwohl 
hiermit die hohen Anforderungen, die an die Haftfestigkeit und GleichmaBigkeit einer optischen Schicht gesteilt werden, 
erfullbar sind, ist auf diese Weise die kontinuierliche und rationelle Herstellung von Schichtsystemen aus mohreren, 
unterschiedlichen Substanzen nicht moglich. 

Urn Jie Haftfestigkeit in Mehrfachs^hichtsystemen zu verbessern, ist weiterhin bekannt, zwischen Schlchttrfiger und 
Mehrfachschichtsystem und zwischen Schichten verschiedener physikalischer Eigenschaften Oxidscliichten afa Haftvermittler 
(Haft-Oxide) aufzubringen. (DE-AS 1 521 157;AT-PS 320895) der Mangel dieser Verfahren besteht darin, daB sie in jedem Fallean 
das Vorhandensein mindostens eines Oxides oder einer ox dierbaren Verbindung im Aufbau der Schichtenfolge gebunden sind. 
Dadurch ist die universelie Anwandbarkeit dieser Verfahren nicht gegeben, womit eine EinschrSnkung der Funklionsparameter 
optischer Schichtsysteme verbunden ist. 

AuBerdem sind derartige Verfahren oft mit einer aufwendigen Steuerung der Restgaszusammensetzung verbunden. 



Ziel der Erfindung 

Das Ziel der vorliegenden Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Herstellung haftfester optischer Mehrfachschichtsysteme 
anzugeben, das die beschriebenen Mangel und Nachteile des Standes der Technik vermeidet. Die nutzlichen Effekte der 
Erfindung bestehen ir.sbesondere darin, bei optischen Mehrfachschichtsystem en die Haftfestigkeit sowohl an den Grenzflachen 
der Schlchttrdger als auch zwischen den einzelnen Schichtsubstanzen zu gewShrleisten, wobei das Verfahren universell und 
unabhangig von den chemischen und physikalischen Eigenschaften der Schichtsubstanzen anwendbar sein soil. Dadurch wird 
auBerdem entsprechend den jeweils geforderten Funktionsparametern der optischen Mehr fachschichtsysteme eine 
uneingeschrankte Auswahl unter alien bekannten Bedampfungssubstanzen ermoglicht. 



Darlegung des Wesens der Erfindung 

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, durch Beseitigung storender Wassermolekule bzw. anderer organischer 
Verunreinigungen und durch Verhinderung von deren Ruckkondensation die Haftfestigkeit bei optischen 
Mehrfachschichtsystemen sowohl an den Grenzflfichen der Schichttrflger als auch zwischen den einzelnen Schichtsubstanzen zu 
gewahrleisten, ohne daB hohe Heiztemperaturen fur die Schichttrdger und die damit verbundene Gefahr der Bildung schadlicher 
Temperaturgradi6nten auftreten. Gleichzeitig hat die Erfindung die Aufgabe, die langen unproduktiven Pumpzeiten der 
Hochvakuum-Bedampfungsanlagenzu vermeiden und hohe Aufdampfraten der verschiedensten Schichtsubstanzen zu 
gewahrleisten, um die Ausnutzung der Bedampfungskapazitfit zu orhohen. 

Weiterhin besteht die Aufgabe der Erfindung darin, haftfeste optische Mehrfachschichtsysteme bei einem Vakuum von weniger 
als 10~ 4 Tdrr mit Hilfe von ublichen Hochvakuum-Bedampfungsanlagen zu erzeugen, wie sie fur GroGserien unter 
Produktionsbedingungen geeignet sind, ohne daB zusStzliche Vorrichtungen, sowie Steuer- und Regeleinrichtungen notwendig 
sind. 

Erf indungsgemaB wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Herstellung haftfester optischer Mehrfachschichtsysteme durch 
Hochvakuumbedampfung von Glas- oder Kristallschichttragern, deren Oberfliichen vorher durch eine Gleich- oder 
Wechselspannungsglimmentladung vorbehandelt wurdon, gelost, das dadurch gekennzeichnet ist, daB zur dauernden 
Sicherung der Haftfestigkeit vor den unter einem Druck von < 1 0~ 4 Torr entsprechend der Anzahl der Schichten nachfolgenden 
Aufdampfoperationen an mindestens einer Grenzflache van zwei oder mehr nacheinander aufgedampften Schichten des 
Systems jeweils nach einem Druckan? 'ieg auf 10" 3 Torr Zwischenglimmentladungen bei einer Spannung von 2 bis 5kV, 
vorzugsweise von 3,2 kV, und mit einer Stromdichte von 500 bis 1 500mA/m 3 , vorzugsweise von 1 000 mA/m 1 , wfihrend einerZeit 
von jeweils 1 bis 5 Minuten betrieben werden. Ein weiteres Merkmal des erfindungsgemSBen Verfahrens besteht darin, daB 
unmittelbar nach Beendigung der jeweiligen Zwischenglimmentladungder Aufdampfvorgang fur die ndchstfolgende Schicht 
eingeleitet wird, ohne daB eine wesentliche Pumpzeit zur Erreichung des erforderlichen Hochvakuums notwendig ist 
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Bel den bekannten Verfr hren wurde besonders darauf geachtet, daS im Interest a der Haflfestlgkeit und der Wahrung dar 
optischen Eigenschaften der Aufdampfschichten jeda Verschlechtemng des Vakuums, d. h. jeder Druckanstleg in dam Bereich 
von s 10 3 Torr, wahrend des gesamton Bodampfungsprozesses vermieden wurde. 

AuGerdem waren evtl. doch notwendig werdende Zwlschenbeluftungen Jodesmal nach der Glimmentladung im Vakuum wieder 

mit der bereits erwahnten langen Pumpzeit zur Wiederhorstellung des Hochvakuums verbunden. Daher waren nach der 

herrschenden technischen Lehre keine Voraussetzungen fur Zwischenglimmentladungen gegeben. 

Dem Verfahren gemaG der Erfindung liegt die Oberraschende Feststellung zugrunde, daG nach einem BelOften und einer 

Zwischenglimmentladung unter den angegebenen Bedingungen das filr die Weiterfilhrung des Bedampfungsprozesses 

erforderliche Hochvakuum innerhalb von fiuGerst kurzen Pumpzeiten von wenigen Sekunden wieder errelcht 1st. 

Zur Erklarung dieses Effektes wird angenommen, daft diese Zwischenglimmentladungen unter vdlllg anderen Bedingungen 

hinsichtlich des Sorptionszustandes der RezipientenwSnde und Innenaufbauten ablaufen. Diece Flfichen sind wahrend der 

Bedampfung der vorherigen Schicht bereits weitgehend entgast und warden offenbar durch dio erfindungsgemaGe 

Zwischenbeliiftung nicht wesentlich in diesem Zustand verfindert. 



Ausfuhrungsbeispiel 

Nachstehend wlrd das erfindungsgemfiGe Verfahren anhand elnes AusfUhrungsbeispieles und der dazugeh6rlgen Zeichnung 
ert£utert; 

Im Rezipienten einer nicht dargestellten Hochvakuumbedampfungsanlage wird eln Vorvakuum von 1 0~ 3 Torr hergestellt und die 
Oberflachen der in den Rezipienten zur Bedampfung eingelegten Schichttr8ger S in bekannter Weise einer Glimmentladung 5 
bei einer Spannung von 4kV und einer Stromdichte von 1 500 mA/m 2 wahrend einer Zeit von 3 Minuten ausgesetzt, urn die aus 
Wassermolekulen und anderen organischen Stoffen, wie z.B. Fett- und Reinigungsmittelspuren bestehenden 
Oberfl^chenverunreinigungen zu beseitigen. 

Damit sind die Voraussetzungen fur eine gute Haftfestigkeit einer ersten aufzudampfenden Schicht 1 gegeben. Ourch 
anschlieGendes Hochvakuumpumpen wird eln Druck von 1 0~ 5 Torr eingestellt und die Schicht 1 aufgedampft, indem aus einem 
beheizten Verdampferschiffchen z. B. Tantalpentoxid mit einer Aufdampfrate von 20A/sec in einer Dicke von 30 nm auf den 
Schichttrager S aufgedampft wird. 

Im nfichsten Verfahrensschritt wird das Vakuum im Rezipienten wieder auf 10~ 3 Torr oingestellt. Mit einer Spannung von 3,2 kV 
und einer Stromdichte von 1 000 mA/m* wlrd 3 Minuten lang die f risch geschaffene Oberflache der Schicht 1 einer 
Zwischenglimmentladung 6 ausgesetzt. Nach dem Umschalten auf Hochvakuumpumpen ist nach 2 bis 3sec das zum 
Aufdampfen einer Schicht 2 notwendige Hochvakuum wieder erreicht. Die Schicht 2 wird hergestellt, indem beispielsweise 
Magnesiumfluorid aus einem beheizten Verdampferschiffchen mit einer Aufdampfrate von 10A/sec in einer Dicke von 100nm 
auf die Oberflache der Schicht 1 aufgedampft wird. 

Fur den Fall, daG eine Schicht 3 z. B. wiederum aus Tantalpentoxid bestehen soli, ist es moglich, im nSchsten Verfahrensschritt 
ohne vorherige Zwischenglimmentladung die Schicht 3 unmittelbar auf die Oberflache der Schicht 2 aufzubringen, da 
Tantalpentoxid zu den Substanien gehort, die mit etwa vorhandenen Wasserrestfilmen reagieren und die bekannten Haftoxide 
bilden. Das Tantalpentoxid wird mit einer Aufdampfrate von 20 A/sec in einer Schichtdicke von 250nm auf die Oberflache der 
Schicht 2 aufgedampft. Nachdem der AufdampfprozeG der Schicht 3 abgeschlossen ist, wird das Vakuum wiederum auf 
1 0~ 3 Torr eingestellt und mit einer Spannung vot 2 kV und einer Stromdichte von 500mA/m 2 5 Minuten lang oder mit einer 
Spannung von 5 kV und einer Stromdichte von 1 500mA/m 2 wahrend einer Zeit von 1 Minute eine weitere 
Zwischenglimmentladung 6 betrieben, urn die Haftfestigkeit einer im nachsten Hochvakuumbedampfungsvorgang 
aufzubringenden Schicht 4 zu gewahrleisten. 

Das erfindungsgem SGe Verfahren ist nicht auf die im Ausfuhrungsbeispiel beschriebene Anzahl der Schichten und Schichtdicken 
oder auf die chemische Zusammensetzung der Schichten beschrankt. 

Vielmehr konnen mit Hilfe dieses Verfahrens haftfeste optische Mehrfachschichtsysteme auch mit Schichtenzahlen bis zu 20 
hergestellt werden, wobei die beschriebenen technischen und bkonomtschen Vorteile besonders bei Schichtenzahlen bis zu 
zehn Schichten zur Geltung kommen und alle bokannten Bedampfungssubstanzen wie Chalkogenide, Halogenide und Metalle 
zur Anwendung kommen konnen. 



